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(54) Fixage d'un toner par des compositions dhydrof luorocarbones gazeuses et ces 
compositions 

(57) Pour fixer un toner & un support d'enregistre- 
ment dans un appareil compression ou de reproduction 
de documents, on met le support d'enregistrement sur 
lequel est depose le toner en contact avec un agent 
fixateur chimique a I'etat gazeux, contenent un hydro- 
tluorocarbure en C3-C6 et, de preference, un co-sol- 
vant 
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Description 

La presente invention se rapporte k un procede de fixage d'un toner dans un appareil dlmpression ou de repro- 
duction de documents et k des compositions utiiisables dans ce proc6d6. 

5 II est connu d'utiliser des hydrocarbures halogGnes, seuls ou melanges k d'autres composes organiques, k I'etat 
gazeux, comme agents f ixateurs chimiques d'un toner k un support d'enregistrement dans des appareils dlmpression 
ou de reproduction de documents, appareils dans lesquels le toner a ete pr6alablement d6pos6 sur le support d'enre- 
gistrement, par exemple par voie eiectrostatique. II est manifest e que l'agent f ixateur mis en oeuvre doit imperativemerrt 
ne pas presenter de point Eclair dans les conditions de temperature et de pression regnant dans les appareils dlmpres- 

10 sion ou de reproduction. Un agent fixateur classique est constitue d'un melange az&otropique de 1 ,1 ,2-trichlorotrifluo- 
roethane (CFC- 1 13) et d'acetone, tel que propose dans le brevet US-A-431 1 723. Toutefois, le CFC-11 3 etant suspecte 
d'un impact negatif sur la couche d'ozone stratospherique, des r£glementations internationales interdisent k terme eon 
utilisation. Des agents f ixateurs de r emplacement ont d6j& ete proposes, notamment du 1,1-dichloro-2,2,2-tnfluoro£- 
thane (HCFC-123) ou du 1,1-dichloro-1-fluoroethane (HCFC-141b) (WO-A-93/10485), des compositions * base de 

15 composes perf luores (EP-A-0465037), ainsi que des compositions k base de HCFC- 141b (EP-A-06051 28). Ces com- 
positions ne sont cependant pas totalement satisfaisantes, notamment en raison de leur toxicity (HCFC-123), de leur 
potentiel de destruction de I'ozone non nul (HCFC-123 et HCFC-141b) et/ou de leur trop longue dur6e de vie atmos- 
pherique (composes perfluores). 

La presente invention a pour but de fournir un procede de fixage d'un toner dans un appareil cf impression ou de 

20 reproduction de documents qui ne presente plus les inconvenients des procedes connus. 

^invention concerne des lors un procede de fixage d'un toner k un support d'enregistrement dans un appareil 
dlmpression ou de reproduction de documents, par mise en contact du support d'enregistrement sur lequel est depose 
le toner avec un agent fixateur chimique k retat gazeux, qui se caracterise en ce que l'agent fixateur contient un hydro- 
f luorocarbure en C3-C6. 

25 Par hydrof luorocarbure en C3-C6, on entend designer les hydrocarbures satures, aliphatiques ou alicycliques, 
constrtu6s uniquement de carbone, de fluor et d'hydrogene, comprenant de 3 k 6 atomes de carbone, au moins un 
atome de fluor et au moins un atome d'hydrogene. En particulier, des hydrof luorocarbures utiiisables comme agent fixa- 
teur dans le procede seion ('invention sont les hydrof luoroalcanes de formule generate C a H b F c , dans laquelie a est un 
nombre entier de 3 k 5, b est un nombre entier de 1 k (a+2) et c est un nombre entier de a k (2a+1). Les hydrof luoroal- 

30 canes tels que definis ci«dessus, contenant 4 atomes de carbone sont pr6f 6r6s. A trtre d'exemple, I'hydrof luoroalcane 
de I'agent fixateur utilise dans le procede seion (Invention peut etre seiectionne parmi les composes de formule brute 
C3H3F5, C4H5F5, C 4 H 4 F 6 et C 5 H 2 F 10l comme le 1,1,1,3.3-pentafluoropropane (HFC-245fa), le 1,1,2,2,3-pentafluoro- 
propane (HFC-245ca). le 1,1,1,3,3-pentafluorobutane (HFC-365mfc), le 2-methyl-1 l 1 l 1 l 3.3-pentafluoropropane (HFC- 
365mps), le 1,1,1,4,4,4-hexafluorobutane (HFC-356mff). le 1,1,1, 2,2, 4-hexafluorobutane (HFC-356mcf) et le 

35 1,1,1,2,2,3,4,6,6,6-decafluoropentane (HFC-4310mee). Le 1,1,1,3,3-pentafluorobutane convient trfcs bien. L'agent 
fixateur peut, en variante, comprendre un melange d'hydrof luorocarbures en C3-C6 tels que definis plus haul 

De preference, l'agent fixateur contient egalement un co-solvant. Par co-solvant, on entend designer un compose 
organique, ou un melange de piusieurs composes organiques, miscible avec rhydrofluorocarbure en C3-C6 dans des 
proportions ponderales de 1 :1 00 k 1 :1 . 

40 Des co-solvants utiiisables dans les agents f ixateurs mis en oeuvre dans le procede seion nnverrtion comprennerrt 
les alcools en C1-C3 (par exemple le methanol, rethanol, le propanol, et I'isopropanoQ; les cetones en C3-C6 (par 
exemple I'acetone, la methyiethylcetone, la methylbutylcetone, la methylisobutylcetone et la diethylcetone); les esters 
en C2-C8, formes au depart d'un acide carboxylique, tel que I'acide formique, l'acide acetique, I'acide propionique ou 
ractde butyrique, et d'un alcool tel que le methanol, rethanol ou le propanol; et les hydrocarbures chlor6s en C1 -C3 (par 

45 exemple le dichloromethane, le 1 ,2-dichloro6thyiene-trans et le 1 ,2-dichloroethyiene-cis). 

Les cetones et les esters sont des co-solvants prefers. Les esters sont les co-solvants les plus pref6r6s. Parmi 
les cetones, I'acetone est particulier ement pret 6r6e. Parmi les esters, ('acetate d'ethyte, I'acetate de methyle. le formiate 
d'ethyle et le formiate de methyle sont pref 6res. L'acetate d'ethyle est tout particulierement pr6f 6r6. 

La teneur en hydrof luorocarbure en C3-C6 dans l'agent fixateur est avantageusement au moins 6gale k 50 %, de 

so preference au moins 6gale k 60 %, du poids total de la composition d'agent fixateur. L'agent fixateur peut etre constrtu6 
uniquement de I 'hydrof luorocarbure en C3-C6. De preference, la teneur en hydrof luorocarbure en C3-C6 n'excede pas 
98 %, de maniere particulierement preteree 96 % et de maniere tout particulierement preteree 90 % du poids total de 
la composition d'agent fixateur. 

La teneur en co-solvant dans l'agent fixateur mis en oeuvre dans le procede seion invention est avantageusement 

55 au moins egale k 2 %, de preference au moins egale k 4 %, et de maniere particulierement pr6f6ree au moins 6gale k 
10 %, du poids total de la composition d'agent fixateur. La teneur en co-solvant n'excede pas generalement 40 %, de 
preference 30 % et de maniere particulierement prkikrke 20 %, du poids total de la composition d'agent fixateur. 

L'agent fixateur mis en oeuvre dans le procede seion linvention peut contenir, en plus de rhydrofluorocarbure et 
du co-solvant, des additrfs permettant d'ameiiorer les performances du proc6d6 de fixage, en particulier des stabili- 
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sants, tels que des nitroalcanes (par exemple le nitromethane ou le nitroethane) et des epoxydes (par exemple I'oxyde 
de propylene ou I'oxyde de butytene). 

Dans le procede selon ('invention, la mise en contact du support d'enregistrement sur lequel est depose le toner 
avec l'agent fixateur chimique gazeux peut Stre realisee dans tout dispositrf entraTnant le support d'enregistrement 

5 comportant le toner k fixer dans une chambre contenant des vapeurs de I'agent fixateur. De tels dispositifs sont decrits 
par exemple dans le brevet US-A-4311723 et dans la demande de brevet EP-A-605128. Classiquement, le support 
d'enregistrement comportant I'image form6e par le toner traverse une chambre de f ixage dont I'atmosphfcre est satur6e 
en vapeurs de l'agent fixateur, a une temperature de 50 k 100 °C. L'agent fixateur mis en oeuvre provoque un f ixage 
trte rapide du toner au support cf enregistrement, ce qui permet une cadence d'impression ou de reproduction eiev6e. 

10 Typiquement. le support d'enregistrement comportant le toner k fixer est mis en contact avec I'agent fixateur pendant 
une dur£e de 0,5 k 3 secondes. 

Les toners qui peuvent etre fixte par te procede selon ('invention sont constitute de particules finement drvis6es. 
s*6coulant libremerrt, k base de r6sines thermoplastiques colorges ou pigmentees, par exemple par du noir de carbone, 
tels que decrits notammerrt dans Kirk-Othmer - Encyclopedia of Chemical Technology. 46me Ed., Vol.9, pages 270- 

is 271 . dans le chapitre relatrf k l'6lectrophotographie. Le procede selon I'invention s'applique en particulier au f ixage de 
toners en poudre constitute essentieltement d'une matrice polym6rique, telle que par exemple une matrice k base de 
polystyrene ou de polyester, et d'un pigment Le procede selon (Invention dans lequel I'agent fixateur contient un co- 
solvant est particulierement bien adapts au f ixage de toners comportant une matrice polymgrtque k base de polyester. 
Le procede selon I'invention permet de fixer un toner k de nombreux supports d'enregistrement, en particulier k du 

20 papier, k des feuilles transparentes en matiere synthetique polymerique et k des tissus naturels ou synthetiques. 
L'agent fixateur mis en oeuvre dans le procede selon I'invention n'artfcre generaiemerrt pas (es supports d'enregistre- 
ment habituellement utiliste dans les proc6d6s d'impression ou de reproduction mettant en oeuvre des toners en pou- 
dre. 

L'invention concerne egalement les compositions contenant un hydrofluorocarbure en C3-C6 et un ester en C2-C8, 
25 correspondent aux agents fixateurs pr6f6rentiellement utiliste dans le proc6d6 de fixage selon I'invention. 
Les exemples non limitatrfs qui suivent sont donnte k titre illustratif. 

Exemple 1 

30 Dans un ballon d'une capacity de 1 1, surmonte d'un condenseur, on a place 3 ml d'un agent fixateur constitue de 
80 % en poids de 1 ,1 ,1,3.3-pentafluorobutane (HFC-365mfc) et de 20 % en poids d'acetate d'ethyle, puis on a plong6 
le ballon dans un bain thermostatique maintenu k 95 °C, de mantere k vaporiser totalement l'agent fixateur dans le bat- 
Ion. On a ensuite introduit dans le ballon, pendant 2 secondes, une languette de papier sur laquelie on avait prtelable- 
ment dispose du toner comportant une matrice polymerique k base de polyester (type A2.5 - S26312-F497 de 

35 Siemens-Nixdorf). Aprte ce traitement, le toner s'est r6v6l6 solidement f ix6 au papier. 

Exemple? 2-9 

L'exemple 1 a ete r6p6t6 en remplagarrt I'agent fixateur par d'autres. La nature des agents fixateurs utiliste et le 
40 degre de fixage obtenu sont rapportte au tableau I ci-aprte. 



Tableau I 



Exemple 


Agent fixateur (% poids) 


Degre de fixage* 


2 


HFC-365mfc / acetone (80/20) 


+ + + 


3 


HFC-365mfc / ethanol (80/20) 


+ + 


4 


HFC-365mfc / trans- 1 t 2-dichloro6thyl6ne 
(70/30) 


+ 


5 


HFC-365mfc / acetate d'ethyle (90/10) 


+ + + 


€ 


HFC-365mfc / formiate de methyie (80/20) 


+ + + 


7 


HFC-365mfc / formiate d'ethyle (80/20) 


+ + + 


8 


HFC-365mfc / acetate de methyie (80/20) 


+ + + 



*: + + + = excellent; + + = tr&s bon; + = bon 
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Exemples 9-11 

5 Pour les agents fixateurs repris au tableau II, on a recherch6 I'existence d'un point Eclair en creuset ferm6 (Pensky- 
Martens), selon la norme ASTM D93-90. Bien que des co-solvants tels que I'ac6tone ou I*ac6tate d'6thyle soient trfcs 
inflammables, aucun des agents fixateurs test6s ne possfcde de point 6clair. Le HFC-365mfc a done un effet inertant 
trfcs marqu6 sur llnf Iammabilit6 de ces co-solvants. 

10 

Tableau II 



Exemple 


Agent f ixateur (% poids) 




9 


HFC-365mfc/ac6tate 
d'6thyie (80/20) 


pas de point eclair 
entre -38 et 35 °C 


10 


HFC-365mfc/ac6tone 
(80/20) 


pas de point eclair 
entre -38et35 °C 


11 ; 


HFC-365rrrfc / trans- 
1 ,2-dichloro6thyl£ne 
(70/30) 


pas de point Eclair 
entre -30 et 40 °C 



25 Revendications 

1 . Proced6 de f ixage d'un toner & un support d'enregistrement dans un appareil d'impression ou de reproduction de 
documents, par mise en contact du support d'enregistrement sur lequel est depose le toner avec un agent f ixateur 
chimique £ I'etat gazeux, caracterise en ce que I'agent f ixateur contient un hydrof luorocarbure en C3-C6. 

30 

2. ProcedG selon la revendication 1 dans lequel mydrofluorocarbure est un hydrofluoroalcane de formule generate 
CaHbFc, dans laquelle a est un nombre entier de 3 & 5, b est un nombre entier de 1 & (a+2) et c est un nombre 
entierdea6(2a+1). 

35 3. Proced6 selon la revendication 2 dans lequel I'agent fixateur contient du 1 ,1 ,1 ,3,3-pentaf luorobutane. 

4. Proced6 selon Tune quelconque des revendications 1 £ 3 dans lequel I'agent fixateur contient un co-solvant 

5. Procede selon la revendication 4, dans lequel le co-sorvant est un compost choisi parmi les alcools en C1 -C3, les 
40 cetones en C3-C6, les esters en C2-C8 et les hydrocarbures chlores en C1 -C3. 

6. Procede selon la revendication 5, dans lequel le co-solvant est un compost choisi parmi I'acetone, I'acetate 
d'ethyle, I'acetate de methyle, le formiate d'ethyle et le formiate de methyle. 

45 7. Procede selon la revendication 6, dans lequel le co-solvant est I'acetate d'ethyle. 

8. Proced6 selon I'une quelconque des revendications 4 6 7, dans lequel I'agent fixateur contient de 98 & 60 % en 
poids de I'hydrof luorocarbure en C3-C6 et de 2 £ 40 % en poids du co-solvant 

so 9. Proc&te selon Tune quelconque des revendications 4 6 8, dans lequel le toner comporte une matrice polymerique 
6 base de polyester. 

10. Compositions contenant un hydrof luorocarbure en C3-C6 et un ester en C2-C8, utilisables dans le procede de 
f ixage selon Tune quelconque des revendications 4 6 9. 

55 

11. Compositions selon la revendication 10, contenant un hydrofluoroalcane de formule generate C^F^ dans 
laquelle a est un nombre entier de 3 6 5, b est un nombre entier de 1 6 (a+2) et c est un nombre entier de a 6 (2a+1) 
et un ester choisi parmi I'acetate d'ethyle. I'acetate de methyle, le formiate d'ethyle et le formiate de methyle. 
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